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Abstractor EP 0340707 (A2) 

An insulating material of 0.1-0.4 g/cc density consists of at least 50 vol.% silica aerogel particles of 0.5- 

5mm dia. bonded together by (in)organic binder(s). Prodn. of the insulating material involves coating 
and/or mixing silica aerogel particles with binder and hardening the material in a mould. The aerogel 
particles are pref. hydrophobic particles of 1-4mm dia. The binder may be an inorganic binder selected 
from cement, gypsum, lime and water glass or may be an organic binder, e.g. reaction adhesive such 
as epoxy resin adhesive, reactive polyurethane adhesive, phenol-, resorcinol-, urea- or melamine- 
formaldehyde resin, silicone resin adhesive, polyimide or polybenzimidazole resin, a melt adhesive such 
as ethylene vinyl acetate copolymer or polyamide, or an aq. dispersion adhesive such as styrene- 
butadiene or styrene-acrylic ester copolymer. The binder content is pref. 5-30 vol.%. 
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(»} Dammstoff der Dichte 0,1 bis 0,4 g/cmS. 

® Neuartige Dammstoffe der Dichte 0,1 bis 0,4 glcrv? mit gutem Warmedammvermogen und ausreichend 
hoher Drucirfestigkelt werden durch Verkleben von Silica-Aerogel-Partii<eln und einem anorganischen oder 
organischen Bindemittel eitialten. 
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D^mmstoff der Oichte 0,1 bis 0,4 g/cm^ 

Die Erfindung betrifft neuartige Dammstoffe beliebiger Formgebung mit hohem Warmedammvermogen. 
die keine organischen Treibmlttel enthalten. 

Konventionelle Dammstoffe auf Basis von Polystyrol, Polyolefinen und Polyurethanen werden In der 
Regei unter Verwendung von organischen Treibmittein, wie Fluorchlorkohlenwasserstoffen hergestelit. Das 
5 in den Zellen des Schaumstoffs eingeschlossene Treibmittel 1st fur das hohe Warmedammvermogen 
verantwortiich. Da derartige Treibmittel die Umwelt belasten, da sie langsam in die Atmospliare entweichen, 
bestand die Aufgabe, DSmmstoffe mit hohen WMrmedammvermogen zu entwickein, die frel von organi- 
schen Treibmittein sind. 

Es ist bekannt, dafl Silica-Aerogel ein hervorragendes WarmedSmmvermogen besitzt. Das Produkt ist 

70 jedoch niclit in beliebiger Formgebung lierstellbar. Es zelgt ferner eine nur geringe Druckfestigkeit und ist 
bruchempflndlich. Daruber hinaus neigt eine lose Aerogel-Schuttung durch allmahliche Nachverdichtung zu 
einem gewlssen Volumenschwund. 

Aufgabe der Erfindung war es somit insbesondere, ausgehend von Silica-Aerogel, Dammstoffe beliebi- 
ger Formgebung herzusteilen und dabei die geringe Druckfestigkeit und die hohe Bruchempfindlichkeit des 

15 Aerogels sowie den Volumenschwund einer Aerogel-Schuttung durch Einblnden dieses Stoffes in eine 
druckfestere Matrix auszugleichen, wobei die hohe Temperaturbestandigkeit erhalten und ein moglichst 
sicheres Brandverhalten erreicht werden sollte, 

Diese Aufgaben wurden dadurch gelost, daB man Siiica-Aerogel in Partikelform und einem Durchmes- 
ser von 0.5 bis 5 mm mit einem Bindemittel beschichtet bzw, mischt und die Masse in Formen aushartet. 

20 Gegenstand der Erfindung ist somit ein DSmmstoff der Dichte 0,1 bis 0,4 g/cm^, bestehend aus 
mindest 50 Vol.-% Silica-Aerogel-Partikeln und einem Durchmesser zwischen 0,5 und 5 mm, die mittels 
eines organischen und/oder anorganischen Bindemitteis miteinander verbunden sind. 

Wesentlicher Bestandteil des neuen Dammstoffs sind Sillca-Aerogel-Partikel, die einen Durchmesser 
von 0.5 bis 5 mm, vorzugsweise 1 bis 4 mm aufweisen. 

25 Die Silica-Aerogel-Perlen bestehen im wesentlichen aus amorphen Si02 und enthalten abhangig von 
der Art ihrer Herstellung noch Wasserspuren und gegebenenfalls geringe Mengen organischer Verbindun- 
gen (bis 10 %). Sie werden In bekannter Weise aus Wasserglaslosung uber die Stufen Silica-Hydrogel. 
Losungsmittelaustausch und anschiieflender Qberkritischer Trocknung hergestelit. Die Perlform kommt 
durch das Verspruhen eines schnell gelierenden Kieselsauresols aus einer speziell konstruierten Duse und 

30 Gellerung der Tropfen im Rug zustande. Nahere Einzelheiten dazu sind in DT 21 03 243 beschrieben. 
Austausch des Hydrogelwassers gegen andere gegen Si02 chemisch inerte Flussigkeiten sind beispiels- 
weise in US 2.093,454, US 3.977.993. JA 53 025 295 beschrieben. die uberkritische Trocknung der Lyogele 
ist beispielsweise in US 2,093,454, US 2.249.767, FR 130 417, US 3,672,833. EP 00 18 955. US 4.327.065. 
EP 00 67 741, DE 34 29 671, EP 01 86 149, US 4,610,863 beschrieben, Vorteilhaft wird als Gelflussigkeit 

35 zur uberkritischen Trocknung trockenes Methanol verwendet, so dai3 die resuitierenden Aerogele hydrophob 
mit einem organischen Kohlenstoffgehalt von etwa 5 % sind. 

Die Silica-Aerogel-Partikel sind in der Rege! peri- oder kugelformlg und haben eine Dichte zwischen 
0,05 und 0,35 g/cm^ und eine Schuttdichte zwischen 0,04 und 0,25 g/cm^. Ihre Warmeleitfahlgkeit X liegt 
zwischen 0,02 und 0,025 ["/m.k]. 

40 Zur Herstellung der neuen Dammstoffe werden die Silica-Aerogel-Partikel mittels eines Bindemitteis 
miteinander verbunden. Die Verbindung der einzelnen Partikel miteinander kann dabei quasi punktfSrmig 
erfolgen. Vorteilhaft wird zusatzlich auch das Zwickelvolumen zwischen den einzelnen Partikeln ganz oder 
teilweise vom Bindemittel angefullt. Das Bindemittel kann auch in Form eines Schaumes verwendet werden, 
so da/3 das Zwickelvolumen vom BIndemittelschaum ausgefCillt ist oder der Schaum die Matrix fur die darin 

45 eingebetteten Aerogel-Parti kel bildet 

Grundsatzlich sind alle bekannten Bindemittel, sel es auf anorganischer oder organischer Basis. fDr die 
Herstellung der neuen Dammstoffe geelgnet. Das Bindemittel wird vorteilhaft in fIGssiger Form, d.h. als 
Fiussigkeit, Schmeize, als Losung, Dispersion Oder Suspension verwendet 

Geeignete anorganische Bindemittel sind beispielsweise Zement, Gips, Kalk und/oder Wasserglas. 

50 Geeignete organische Bindemittel sind beispielsweise Reaktionsklebstoffe wie Epoxidharzklebstoffe, 
reaktive Polyurethanklebstoffe, Phenol-, Resorcin-, Harnstoff- und Melaminformaidehydharze, Silikonharz- 
klebstoffe, 

Polyimid- und Polybenzimidazolharze. Schmeizklebstoffe wie Ethylenvinylacetat-Copolymere und Po- 
lyamide, waiSrige Dispersionsklebstoff© wie Styrol-Butadien- und StyroJ-Acrylester-CopoJymerisate, 

Das Bindemittel wird im allgemein^n in einer Menge von 5 bis 50 VDj,-% des Dammstoffs venrtrendet. 
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vorzugsweise In einer Menge von 5 bis 30. Die Auswahl des Bindemittels erfolgt j© nach den gewGnschten 
mechanlschen und thermischen Eigenschaften des Dammstoffs, Vorteilhaft verwendet man Bindemittel, die 
schwer entfiammbar sind, wie Phenol-. Resorcin-. Harnstoff- und Melaminfornaaldehydharze, Silikonharz- 
klebstoffe, Polyimid- und Polybenzimldazolharze, 

Fur die Herstellung der neuen Dammstoffe werden die Silica-Aerogel-Partikel mit dem Bindemittel 
zumindest oberfiachlich beschlchtet beispielsweise durch Bespruhen. Die beschichteten Partikel werden 
sodann in eine Form eingefuilt und in der Form ausgehartet. Die Herstellung der Dammstoffe kann auch 
durch Vermischen der Partikel mit dem Bindemittel in einer ubiichen Mischvorrichtung und anschlie^3ende 
Formgebung des Qemlsches erfolgen. Das Ausharten des Gemisches in der Form erfolgt je nach Art des 
Bindemittels durch Erwarmen und/oder Verdampfen des verwendeten Losungs- und Dispersionsmlttels, 
Oder aber bei Verwendung von Schmelzklebern durch Abkuhlen unter die Schmelztemperatur des Klebers. 

Bel der Auswahi der Bindemittel wahit man zweckmSiSlg solche Produkte. die nicht In das Innere der 
porosen Silica-Aerogel-Partikel eindringen. 

Die neuen Dammstoffe sind fQr die WMrme- und Schalldammung In alien Bereichen der Technik 
geeignet. 

Beispiel 1 bis 3 

Hydrophoblerte Silica-Aerogel-Partikel mit einem mittleren Durchmesser von 3 mm und einer Schutt- 
dichte von 0,14 g/cm^ wurden mit den in der Tabelle aufgefuhrten Mengen eines Melamin-Formaldehyd- 
Harzes, hergestellt aus 100 Teilen Kauramin-Leim 650 (reines Mefamin-Formaldehyd-Kondensationsprodukt 
der BASF Aktiengeseilschaft), 50 Teilen Wasser und 10 Teilen Ammoniumchiorid-Harter (Harter 70 der 
BASF Aktiengeseilschaft) gleichma/Jig beschichtet Die Masse wurde in eine Form der Grofie 20cm x 20cm 
X 2cm eingefOlIt und bei der angegebenen HSrtetemperatur gehartet und getrocknet. 
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Beispiel 4 

5 850 m! hydrophobierte Silica-Aerogei-Partlkel mit einem mittleren Durchmesser von 3 mm und einer 
Schuttdichte von 140 g/Liter wurden mit 136 g einer wa/3rigen Poiymerdispersion auf Basis von thermopla- 
stischen Styrolbutylacrylatcopolymeren mit einem Polymergelialt von 50 Gew.-% (Acronal 290 D der ) 
gleichmaBig vermlscht Diese Mischung wurde unter leiciitem Druck In eine quaderformige Glasform (23 x 
23 X 2 cm3) mit einzelnen offenen Spalten gegeben, und im Mikrowellenherd bei Stufe 4 (Stufe 10 

10 entsprechen 700 Watt Mikrowellenleistung) in Intervallen von 4 Minuten (zwischendurch Abkuhlung auf ca. 
50 'C) insgesamt 44 Minuten ertiitzt Es wurde eine mit Polymer verklebte Platte aus Aerogelperlen 
erhalten. die folgende Daten aufwies: 



75 


Gew.-% 

Silica-Aerogel im 
Dammstoff 


Gew,-% ausgehartetes 
Bindemittel im Dammstoff 


Dammstoffdichte 
(g/dm3) 


Warmeleitfahlgkeit 
(W/mK) bei 
IWitteitemperatur 


20 


64 


36 


206 


0.0282 bei 10' C 
0,0288 bei 30 ' C 
0.0307 bei 50 ° C 




Die Warmeleitfahigkeiten wurden nacli DIN 5261( 


5 gemessen. 
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Beispiei 5 

850 ml hydrophobierte Silica-Aerogel-Partikel mit einem mittleren Durchmesser von 3 mm und einer 
Schuttdichte von 140 g/Liter wurden mit 200 g einer wSfirigen Silikonharzdispersion. 16 g Vernetzer und 10 

30 g Katalysator (Methylsilikonharzdispersion CT 14 E mit 50 Gew.-% Silikonharz, Vernetzer V 15 und 
Katalysator C 38 der Fa, Wacker Chemie, Munchen) innig vermlscht. Die zusammenhangende Mischung 
wurde unter leichtem Druck in eine quaderformige Glasform (23 x 23 x 2 cm^) mit einzelnen offenen 
Spalten gegeben, und im Mikrowellenherd bei einer Mikrowellenleistung von 700 W 10 Minuten iang erhitzt. 
AnschlieBend wurde dienoch schwach klebrige Platte 2 Stunden bei 150"C getempert. Die erhaltene Platte 

35 aus Aerogelkugein und Silikonharzpoiymeren wies folgende Daten auf auf: 



Gew.-% 

Silica-Aerogel im 
Dammstoff 


Gew.-% ausgehartetes 
Bindemittel im Dammstoff 


Dammstoffdichte 
(g/dm3) 


Warmeleitfahlgkeit 
(W/mk) bei 
Mitteltemperatur 


49 


51 


300 


0.0368 bei 10' C 
0.0379 bei 30*0 
0.0391 bei 50 'C 


Die Warmeleitfahigkeiten wurden nach DIN 52616 gemessen. 



Als Kleber wurde ein Pulver folgender Zusammensetzung verwendet. Lineare Oligomere mit einer 
mittleren Kettenlange von 40 - 50 Monomereinheiten aus Benzophenon-2,3,8,9-tetracarbonsaurediarylamid- 
dfmethylester, wobei die dem Amid zugrunde liegenden Amine 0.7 Molaqulvalente 4,4 -Diaminodiphenylme- 

50 than und 0,3 Molaqulvalente 2,6 Diaminopyridin, bezogen auf ein Molaquivalent BezophenontetracarbonsMu- 
re, sind. Das verwendete Pulver dieser Oligomerzusammensetzung (Polyimid-Vorkondensat) enthSlt noch 
zu ca. 15 Gew.-% physikalisch gebundenes Methanol. Von diesem Pulver wurden 145 g mit 100 ml Wasser 
zu einem zahen Brei angeruhrt, und das uberschussige Wasser abdekantiert. In die verbleibende Klebe- 
masse wurden 145 g hydrophobiertes Aerogelgranulat (SchGttdichte 140 g/Liter, org. C-Qehalt 6 Gew.-% 

55 und mittlere KorngroBe 3 mm) in insgesamt 9 Portionen vorsichtig so eingemischt da/3 eine plastisch 
verformbare. zusammenhangende Masse aus Kugelchen und Kleber enstand. 

Diese Masse wurde mit sanftem Druck in eine quadratische Hohlform mit den Innenabmessungen 20 x 
20 X 2 cm3 gefullt, wobei die Oberflache der Kleber-Aerogelmasse mit temperaturfesten Papier abgedeckt 



5 



EP 0 340 707 A2 



wurden. Die Form wurde anschiie/3end bei einem Unterdruck von 200 mbar einer Temperaturbeh and lung 
unterworfen, wobei die Temperatur von Raunntemperatur urn jeweils 20 'C bis 150* C erhoht wurde. Die 
einzeinen Temperaturen wurden jeweils 10 Minuten gehalten; als 150'C erreicht waren, wurde noch eine 
Stunde nachgetempert. 
5 Es wurde eine sprode, gelb-orange gefSrbte Platte erhalten. 





Gew.-% 


Gew.-% ausgehartetes 


Dammstoffdichte 


Warmeleltfahigkeit 




Silica-Aerogel im 


Blndemittel (Polyimid) im 


(g/dm3) 


(W/mk) bei 


10 


Dammstoff 


Dammstoff 




Mitteltemperatur 


54 


46 


354 


0.0398 bei 10' C 










0.0413 bei 30 










0.0429 bei 50 'C 
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Die Warmeleitfahigkeiten wurden nach DIN 52616 gemessen. 



AnsprUche 

20 

1. Dammstoff der Dichte 0,1 bis 0,4 g/cm^ bestehend aus mindestens 50 Voi.-% Silica-Aerogel- 
Partikeln mit einem Durchmesser zwischen 0,5 und 5 mm, die mittels mindestens eines organischen und 
Oder anorganischen Bindemitteis miteinander verbunden sind. 

2. Dammstoff nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet dafl die Silica-Aerogel-Partikel hydrophob 
25 sind. 

3. Dammstoff nacli Anspruch 1 bis 2, dadurch gekennzeichnet, dafi das anorganische Blndemittel aus 
Zement Kaik. Gips und/oder Wasserglas besteht. 

4. Dammstoff nach Anspruch 1 bis 2, dadurch gekennzeichnet, dali organische Bindemittei verwendet 
werden. 

30 5. Verfahren zur Herstellung eines Dammstoffs gemafi Anspruch 1 bis 4. dadurch gekennzeichnet, da/3 
man Silica-Aerogel-Partikel mit dem Bindemittei beschichtet und/oder vermischt und die Masse in einer 
Form aushSrtet. 
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